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Bcschrctbung 

Im allgcmcinen sind Aerogele hochporbsc Matcria- 
lien aus Silizium- oder Metailoxid. die sich durch bcson- 
ders nicdrigc Dichrcn von 20 bis 300 kg/m^ bci cxtrcm 
hohcn innercn Obcrflachcn von ubcr 1000 m-^/g aus- 
zeichnen. Aufgrund diescr Eigenschaficn eignen sich 
Acrogclc in hcrvorragender Weise als Warmc- und 
Schalldammstoffe, als Kataiysaionrager und als Adsor* 
bentien. 

Die Herstellung von Aerogelcn kann nach dem Stand 
der Technik; auf rwci vcrschiedcncn Wegen uber eincn 
Sol-Gel-Prozcfl mit anschlieOendcr ubcrkrit:schcr 
Trocknung crfolgen. 

Beim sogenannten Kisilcr-Verfahren (S. S. Kistler. J. 
Phys. Chem. 36 (1932). S. 52 bis 64) wird Wasscrglas als 
Ausgangssioff verwendcL Durch Ansaucrn von Was- 
scrglas mil HCi Oder HjS04 wird ein Silica-Hydrogel 
erzeugt, das anschiieOend durch Auswaschen mit Was- 
ser von AlkaJimetaliionen bcfreit wird. Im Hydrogel 
cnihaUcncs Wasscr wird danach in cmcm Schriii gegcn 
95%igen Alkohoi (EihanoL Methanol) volistandig aus- 
getauschL AnschlieGcnd crfolgt die iibcrkniischc 
Trocknung dcs enistandcnen Alkogel im Autoklaven. 

Da die Trocknung von Alkogelen hohc Tcmpcratu- 
ren und hohc Drucke erforderi, wurde ein Trocknungs- 
verfahren aus CO: cntwickcit [EP 171 722], wobci vor 
der uberkntischcn Trocknung das organische Losungs* 
mitiel gegen CO: ausgeiauscht wird. Die uberkriusche 
Trocknung aus CO2 erfolgt bei wescnilich gcringercn 
Temperaturen (Tk « 31.1 'C. Pk - 73.9 bar). 

Das zweite Verfahren zur Herstellung von Aerogelen 
nach dem Stand der Technik geht dircki von Alkogelen 
aus [D£ 18 I I 353. US 3672 833]. Zur Erzeugung von 
SiO:-Aerogelen werden Tetramethoxysilan in Metha- 
nol bzw. in Eihanol mit einer genau dosierien Mcngc 
Wasscr und Katalysator vcrsctzt. Bei der Hydrolyse bil- 
det sich unter Alkohol-Abspahung (Cicsclsaurc. die wie- 
derum unter H?0-Abspaliung ein Si02-Gel ausbildet 
(Sol/Gel-ProzcB). Das so enistandene Alkogel wird ^ 
iiberkritisch im Autoklaven getrocknct. Nach dicsem 
Verfahren lassen sich auch organische Aerogele aus 
Meiaminformaldehydharzcn und Rcsorzinformaldehyd- 
harzen herstellen [US 50 86 085. US 50 81 163, 
US 49 97 804. US 48 73 218J 

Die Nachteile uberkritischcr Trocknungsvcrfahren 
sind die Tempcratur- und Druckbedingungcn sowie ci- 
ne diskontinuicrlichc Betriebswcisc. Bei der Trocknung 
von wasscrhaliigen Gelen sind Temperaturen von min- 
destens 370°C und Drucke von 220 bar erforderiich. Bei ; 
der Trocknung von methanolhaltigen Gclcn sind Tem- 
peraturen von mmdcstens 240*'C und Drucken von min- 
destens 81 bar erforderiich. Selbst bei emcm Austausch 
dcs organischen Losungsmittcis gcgen CO; und dessch 
Trocknung erfolgt bei Drucken von mmdcstens 74 bar 3 
und Temperaturen von mmdcstens 31 *C. Die Nachteile 
der uberkritischen Trocknung bci Normaldruck und der 
Warmezufuhr durch Koniakt bzw. durch Konvcktion 
besichcn darin. daD die enisiehenden Kaptllarkraftc 
z\jvn GelkoUaps fuhrcn. Dicsc Gefahr bcstchi bcsonders 6 
bei Hydrogclen Oder Lyogclcn mu niedngcm Fesisioff- 
gehalt. 

Bci der uberkntischcn Trocknungstechnik wird das 
zu trockncndc Gel solcbcn Tempcratur- und Druckbe- 
dingungcn unterworfen. daQ der kritische Punkt dcs 6 
vcrwcndetcn Losungsmittcis mmdcstens erreicht wird. 
Bci der unicrkniischcn Trocknungstechnik wird das zu 
trockncndc Gei Temper.itur- und Druckbedingungcn 
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unterworfcn. welche untcrhaib des krutschen Punk.-e 
dcs vcrwcndetcn Losungsmittcis licgen. vorzugsweis* 
bci Normaldruck- 

Aufgabc der vorlicgcndcn Erfindung war cm scho 
5 ncndes Trocknungsvcrfahren zur Gewmnung von Ac 
rogclen aus Hydrogeicn (Gcle. die in Wasser vorliegen 
Oder Lyogclcn (Gclc. die m cincm organischen Losungs- 
mjtiel vorliegen) bcrcitzusiellen. das die Nachteile der 
bckannien Trocknungsvcrfahren nicht aufwcist unc 
10 technisch gut durchfuhrbar ist. 

Es wurde gefunden, daQ man Aerogele durch Trock- 
nung anorganischcr und organischcr Hydrogele oder 
Lyogele unter Erhali ihrcr Struktur gewinnu indem das 
Hydrogel oder Lyogcl durch diclektnsche Trocknungs- 
15 verfahren getrocknct wird. Dielektrische Trocknungs- 
vcrfahren sind Trocknungsvcrfahren. bci dencn Ener- 
giczufuhr durch eiektromagnctischc Wellcn z. B. Mikro- 
wellentrocknung, Hochfrequcnztrocknen bzw. Strah- 
iung erfolgt Bei der Hochfrequenztrocknung mit Ra- 
20 diowellen werden Frequenzcn zwischen 1 MHz und 
1000 MHz eingcsctzi, bci der Mikrowcllenirocknung 
wird mil Frequenzcn zwischen 10^ MHz und 10^ MHz 
gearbcitet. Bei der Trocknung miisscn die Auswahl des 
verwendeten Gels, des Lbsungsmiuels und die Proben- 
is geometric genau auf die eingctragene Energie abge- 
siimmt werden. damit sich ein Gleichgewicht zwischen 
den Kapillarkraften und den im Innercn des Gels ver- 
dampfendcn Losungsmitiel einstellcn kann. Dies kann 
z. B. durch Zeitiakrung oder Variation der Mikrowellen- 
10 leisiung geschehen. Durch dieses Trocknungsvcrfahren 
laGt sich ein Schrumpf und eine RiObildung in dem Ae- 
rogel weitgchend vcrmciden oder enischeidend rcdu- 
zieren. 

Hydrogele bzw. Lyogele werden nach bekannten 
15 Verfahren (Jcffrcv Brinker, George W. Scherer. Sol/Gel 
Cience:The physics and chemistry of sol/gel processing, 
academic press Ltd,, London, 1990: USP 5 081 163: 
USP 4 873 218: US P 4 997 804) gewonnen. Als Aus- 
gangssioffe werden Siliziumverbindungcn, Mclaminfor- 
0 maldehydverbindungea Rcsorzinharzc. Phcnolharze. 
Aminoplastc, Harnsioffformaldchydharze sowic Com- 
post tmaicrialicn, bcstehend aus cinem der oben bc- 
schricbencn Gele in Vcrbindung mit eincm tcchnischen 
fCunststoff.z. B. PolystyroL vcrwcndcL 
5 Die Gcle konncn in bcliebiger raumlichcr Form vor- 
liegen. z, B. m unregelmilBigen Stucken, Quadern. fCu- 
geln. Wurfein, Flatten und spharischen Panikeln vor- 
zugswcisc in Granulaien. Laminaien und Formtetlcn. 
Der Festsioffgchalt betragi 1 Gcw.-<yo bis 40Gew -<Vb, 
3 Laminate und Formteile habcn eine Dicke von 0.001 bis 
0,2 m. vorzugswcise 0,001 bis 0.1 m. bcsonders bevor- 
zugt 0.001 bis 0.O5 m. Granulate habcn cmen mitiieren 
Durchmcsscr von 0.1 bis 25 mm. 
Die zu trocknendcn Gele konncn in vcrschtedencn 
5 tcchnischen Lbsungsmittcl vorliegen. wic z. B. Wasscr: 
Alkohole von Ci bis C*, vorzugswcise Ci bis C%. bcson- 
ders bevorzugt Methanol, Ethanol. Isopropanol. Isobu- 
lanoi: Ether, bevorzugt Diisopropylcthcr. Tctrahydrofu- 
ran, Dioxan. Ketone, bevorzugt Aceton. Cyclohexanon. 
) und Ester, bevorzugt Essigsaurccihylestcr und Essig- 
saurebutylcsicr. sowic schwach polarc Losungsmitiel. 
wte Methylenchlond oder Chloroform. Die Verwen- 
dung von aromatischen und aliphaiischcn Kohlenwas- 
serstoffcn von Ci b:s Cjo. vorzugsv.'cisc Toluol; Fhjor- 
chlorkohlenwasscrstoffcn und Fluoralkancn als Bcispicl 
fur unpolare Losungsmittcl isi cbenfalls durchfuhrbar. 

Die Oberflachenspannung der eingesetzten Lbsungs- 
mittcl kann durch Zusatz von lonischcn und nichiionr- 
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schcn Tensidcn von 0.1 Vol-% bis )0 Vol- % gczieli 

vrriTtindcrt werden und damn die Dissipaiion dcr eiek- 

tromagnciischen Encrgic crhdht werden. 

Die diclektnschc Trocknung iaOi sich im konimuierli- 
chen wic auch im diskonimuicrlichen Beiricb. untcr V'er- 

wendung verschicdcncr Frequenzcn. ausfuhren. Die 
cingesetzten Frequenzen liegen im Bereich der Hoch- 
frequenz von 1 bis \ 0O0 MHz und im Bereich der Mikro- 
wcllc von 1000 bis I 000 000 MHz. Bcsonders bevorzugt 
sind die. von I.CC (International Communication Com- 
mission, rcserviericn Frequcnzberetche fiir indusineiie. 
wisscnschaftlichc und medizinische Anwendungen 
(I.S.M.). Die freigegebencn Frequenzen sind im Hoch- 
frcquenzbcreich 13^6 MHz. 27.12 MHz und 40.68 MHz, 
sowic im Mikrowcllenbereich 434 MHz 915 MHz 
2450 MHz, 5800 MHz und 22125 MHz. 

Beispici I 

Herstcllung eines Melamin-Formaldchydharzes aus 
dem Handclsprodukr "^Madurit MW 167" 



ze sowic Composuematerialien hergestcllt werden. 
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Einc 10%igc waBnge Losung des Vorkondensats 
■^Madunt MW 167" wird durch Zugabe von 50%iger 
NatronJaugc auf cincn pH-Wcri von 10 cingcsieliL I I 25 
der cingcsicllten Losung werden abgenommen und mit 
76,8 g Nonylphenolpolyglykolciher (Arcopal) versctzL 
AnschlieBend wird die L6sung fiitriea und in flachc Gc- 
faOe ctngefulit und lufidicht verschlossen. Die Proben 
werden zur Gelbildung 7 Tagc iang bei 85** C aufbe- 
wahn. Danach werden die Proben aus der Form hcraus- 
genommen. mit 0.1%iger Natronlauge und anschlie- 
Bend Wasser neuiralisiert und gcwaschcn. 

Zur unterkritischen Mikroweilenirocknung wird die 
Probe in einen Mikrowellenofcn eingebracht Die Fre- 
quenz der Mikrowclie betragi 2,450 ± 25 MHz. Die 
eingebrachtc Energie betragx 0,1 kW pro 100 g GcL 
Nach der Trocknung wird eine nur geringe Dichte von 
OJ g/cm^ gemcsscn. 2u Vergleichsmessungen werden 
zwei Proben uniersuchi. die an Luft odcr unter iibcrkri- 
tischen Bedingungcn mil CO2 geirocknet werdca Die 
Dichte der nach 4 Tagen an Luft untcr Raumtemperatur 
getrocknetcn Probe bctragt 0.7 g/cm\ Die zwciie Ver- 
gleichsprobe wird nach eincm Losungsmiiielausiausch 
zu Aceton unter libcrkritischen Bedingujigcn bei 31 "c 
und 70 bar getrockncL Die Dichte dieser Probe betra^t 
02 g/cmK 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Hcrsiellung von Aerogelcn durch 
unierkritische Trocknung von anorganischen und 
organischen Hydrogelen und Lyogelen zu Acrogc* 
len. dadurch gekennzeichnet, dafi dielektrische 
Trocknungsverfahren angcwendet werden. 

2. Verfahren gemaO Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zcichnct. dafl man fiir die dieiekirische Trocknung. 
Mikroweilenirocknung oder Hochfrcquenztrock- 
nung verwendct. 

3. Verfahren gcmaG Anspruch I und 2, dadurch 
gekcnnzeichnet. dafl Hydrogele in Form von Cra- 
nulaten. Laminatcn und Formteilen getrocknet 
werden. 

^ Verfahren gemafl Anspruch I. 2 und 3, dadurch 
gckennzetchnet, dafl man Hydrogele odcr Lyogcie 
venvendei, die at-s Siliziumverbmdungen. Melam- 
informaidehydvcrbindungen. Resorzinharzc. Phc- 
nolharzc. Aminoplaste. Harnstoffformaldchydhar. 



'50 



55 



60 



65 



BAD ORIGINAL O] 



- Leerseite - 



